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ABSTRACT
This bachelor’s thesis deals with the study of water meniscus formation between the
AFM tip and NaCl surface. This is an indirect method for the study of meniscus by
observation of holes and hillocks created on the NaCl surface, in dependence on the
relative humidity, cleaning the tip, time of keeping the on the surface apllied voltage
tip-surface.
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ABSTRAKT
Tato bakala´ˇrska´ pra´ce je zameˇˇrena´ na studium tvorby vodn´ıho menisku mezi hrotem
AFM a povrchem NaCl. Jedna´ se o nepˇr´ımou metodu studia menisku, a to sledova´n´ım
vzniku kra´ter˚u a pahork˚u na povrchu NaCl v za´vislosti na relativn´ı vlhkosti, cˇiˇsteˇn´ı
hrotu, dobeˇ pˇrilozˇen´ı hrotu a napeˇt´ı mezi vzorkem a hrotem.
KL´ICˇOVA´ SLOVA
AFM, vodn´ı meniskus, relativn´ı vlhkost, NaCl.

SˇVARC, V. Studium tvorby vodn´ıho menisku mezi hrotem AFM a povrchem NaCl. Brno:
Vysoke´ ucˇen´ı technicke´ v Brneˇ, Fakulta strojn´ıho inzˇeny´rstv´ı, 2013. 40 s. Vedouc´ı ba-
kala´ˇrske´ pra´ce Ing. Miroslav Bartosˇ´ık, Ph.D.

PROHLA´SˇEN´I
Prohlasˇuji, zˇe svou bakala´ˇrskou pra´ci na te´ma
”
Studium tvorby vodn´ıho menisku mezi
hrotem AFM a povrchem vzorku“ jsem vypracoval samostatneˇ pod veden´ım vedouc´ıho
bakala´ˇrske´ pra´ce a s pouzˇit´ım odborne´ literatury a dalˇs´ıch informacˇn´ıch zdroj˚u, ktere´
jsou vsˇechny citova´ny v pra´ci a uvedeny v seznamu literatury na konci pra´ce.
Jako autor uvedene´ bakala´ˇrske´ pra´ce da´le prohlasˇuji, zˇe v souvislosti s vytvoˇren´ım
te´to bakala´ˇrske´ pra´ce jsem neporusˇil autorska´ pra´va tˇret´ıch osob, zejme´na jsem nezasa´hl
nedovoleny´m zpu˚sobem do ciz´ıch autorsky´ch pra´v osobnostn´ıch a jsem si plneˇ veˇdom
na´sledk˚u porusˇen´ı ustanoven´ı § 11 a na´sleduj´ıc´ıch autorske´ho za´kona cˇ. 121/2000 Sb.,
vcˇetneˇ mozˇny´ch trestneˇpra´vn´ıch du˚sledk˚u vyply´vaj´ıc´ıch z ustanoven´ı § 152 trestn´ıho
za´kona cˇ. 140/1961 Sb.
Brno . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .
(podpis autora)

Podeˇkova´n´ı
Deˇkuji Ing. Miroslavu Bartosˇ´ıkovi, Ph.D. za trpeˇlivost pˇri veden´ı bakala´ˇrske´ pra´ce
a pomoc pˇri rˇesˇen´ı proble´mu˚ s experimenty. Da´le bych chteˇl podeˇkovat kolektivu na
U´stavu fyzika´ln´ıho inzˇeny´rstv´ı za diskuze ty´kaj´ıc´ı se pra´ce a podneˇtne´ na´pady pro rˇesˇen´ı
dane´ problematiky. V neposledn´ı rˇadeˇ bych chteˇl podeˇkovat sve´ rodineˇ a pˇra´tel˚um za
podporu nejen pˇri studiu.

OBSAH
U´vod 1
1 Mikroskopie atoma´rn´ıch sil (AFM) 3
1.1 Interakce mezi hrotem a povrchem . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 4
1.1.1 Chemicke´ s´ıly a van der Waalsova s´ıla . . . . . . . . . . . . . . 4
1.1.2 Kapila´rn´ı s´ıla a vodn´ı meniskus . . . . . . . . . . . . . . . . . 5
1.1.3 Elektrostaticka´ a magneticka´ s´ıla . . . . . . . . . . . . . . . . 7
1.2 Konstrukce a za´kladn´ı principy mikroskopu AFM . . . . . . . . . . . 7
1.2.1 Kontaktn´ı mo´d . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 8
1.2.2 Bezkontaktn´ı mo´d . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 10
1.2.3 Silova´ spektroskopie AFM . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 11
2 AFM nanolitografie vyuzˇ´ıvaj´ıc´ı meniskus 13
2.1 Loka´ln´ı anodicka´ oxidace . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 13
2.2 Dip pen nanolitografie . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 14
3 Vlastnosti NaCl 15
3.1 NaCl prˇi kontaktu AFM hrotu . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15
3.1.1 U´tvary na NaCl . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15
3.1.2 Trˇen´ı hrotu a deformace povrchu . . . . . . . . . . . . . . . . 16
4 Experimenta´ln´ı vy´sledky 19
4.1 Meˇrˇ´ıc´ı aparatura . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 19
4.1.1 Mikroskop NT-MDT NTEGRA . . . . . . . . . . . . . . . . . 19
4.1.2 Aparatura regulace vlhkosti . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 20
4.2 Prˇ´ıprava vzorku pro meˇrˇen´ı . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 21
4.3 Kra´tery vytvorˇene´ na povrchu . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 23
4.3.1 Kra´tery bez prˇilozˇen´ı napeˇt´ı . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25
4.3.2 Kra´tery s prˇilozˇen´ım napeˇt´ı na hrot . . . . . . . . . . . . . . . 28
4.4 Pahorky vytvorˇene´ na povrchu . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31
4.5 Pull-off s´ıla a silove´ krˇivky . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 33
5 Za´veˇr 37
Literatura 39

U´VOD
Vodn´ı meniskus je maly´ kapila´rn´ı most vznikaj´ıc´ı kondenzac´ı vodn´ıch par mezi
dveˇma povrchy. Tento vodn´ı meniskus se vytva´rˇ´ı v mikroskopu atoma´rn´ıch sil prˇi
kontaktu mezi hydrofiln´ım hrotem AFM a hydrofiln´ım povrchem zkoumane´ho vzorku
[1] prˇi relativn´ı vlhkosti veˇtsˇ´ı nezˇ nula.
Experimenta´ln´ı studium vodn´ıho menisku mu˚zˇe prob´ıhat v´ıce r˚uzny´mi zp˚usoby.
Jedn´ım ze zp˚usob˚u je prˇ´ıme´ pozorova´n´ı menisku vytvorˇene´ho kontaktem hrotu s po-
vrchem, v rastrovac´ım elektronove´m mikroskopu [2]. Dalˇs´ım zp˚usobem zkouma´n´ı
menisku je zkouma´n´ı zmeˇn na povrchu vzorku vlivem vodn´ıho menisku. Takto
z´ıskane´ experimenta´ln´ı vy´sledky pak mohou by´t porovna´va´ny s vy´pocˇty pomoc´ı
teoreticky´ch model˚u na principu rˇesˇen´ı Kelvinovy-Youngovy-Laplaceovy rovnice [1]
s r˚uzny´mi parametry geometrie stycˇny´ch ploch [3].
Jednou z experimenta´ln´ıch metod pro zkouma´n´ı vodn´ıho menisku je pozorova´n´ı
vznikaj´ıc´ıch u´tvar˚u na povrchu krystalu NaCl prˇi prˇilozˇen´ı hrotu AFM. Meniskus
vytvorˇeny´ pod hrotem rozpousˇt´ı loka´lneˇ mnozˇstv´ı povrchove´ soli a vytva´rˇ´ı zde roztok
NaCl. Tento roztok mu˚zˇe by´t pak vytlacˇen a po odejmut´ı hrotu vznika´ v mı´steˇ
kontaktu d´ıra, ktera´ odpov´ıda´ velikosti menisku kolem hrotu [4].
Vodn´ı meniskus ma´ za´sadn´ı vliv prˇi meˇrˇen´ı povrchu AFM mikroskopem za at-
mosfe´ricky´ch podmı´nek. Vlivem kapila´rn´ıch sil docha´z´ı k veˇtsˇ´ım prˇitazˇlivy´m sila´m,
ktere´ meˇn´ı rozliˇsen´ı mikroskopu a take´ docha´z´ı k veˇtsˇ´ımu posˇkozen´ı hrotu i vzorku.
Studium vodn´ıho menisku je take´ za´sadn´ı pro pochopen´ı neˇktery´ch nanolitogra-
ficky´ch technik pouzˇ´ıvany´ch AFM mikroskopem, jimizˇ jsou loka´ln´ı anodicka´ oxidace
(LAO) [5] a dip pen nanolitografie (DPN) [6], [7].
Tato bakala´rˇska´ pra´ce se zaby´va´ studiem vznikaj´ıc´ıch u´tvar˚u na povrchu krystalu
NaCl, zp˚usobeny´ch vodn´ım meniskem mezi hrotem AFM a povrchem. V prvn´ı cˇa´sti
jsou uvedeny za´kladn´ı informace o mikroskopu atoma´rn´ıch sil a jsou zde vysveˇtleny
za´kladn´ı technicke´ a fyzika´ln´ı principy mikroskopu. Dalˇs´ı kapitola pojedna´va´ o nano-
litograficky´ch technika´ch vyuzˇ´ıvaj´ıc´ı meniskus. V na´sleduj´ıc´ı kapitole jsou uvedeny
za´kladn´ı informace o krystalech NaCl. Da´le jsou zde rozv´ıjeny teorie o formova´n´ı
u´tvar˚u na povrchu a u´daje o jiny´ch jevech prˇi rastrova´n´ı na povrchu NaCl.
Cˇtvrta´ cˇa´st se zaby´va´ popisem vyuzˇite´ aparatury pro meˇrˇen´ı a samotny´m zkouma´-
n´ım struktur vznikaj´ıc´ıch na povrchu vzorku.
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1 MIKROSKOPIE ATOMA´RNI´CH SIL (AFM)
Metody mikroskopicke´ho zkouma´n´ı povrchu vzork˚u vyuzˇ´ıvaj´ıc´ı rastrovac´ı sondu se
datuj´ı do roku 1981, kdy byla objevena metoda rastrovac´ı tunelove´ mikroskopie
(Scanning Tunelling Microscopy, STM) v laboratorˇ´ıch IBM v Curychu. Jej´ı objevi-
tele´ Gerd Binnig a Heindrich Rohrer za tento objev dostali o 5 let pozdeˇji Nobelovu
cenu. STM byl prvn´ı mikroskop vyuzˇ´ıva´j´ıc´ı sondu, tyto mikroskopy se oznacˇuj´ı shr-
nuj´ıc´ım na´zvem rastrovac´ı sondove´ mikroskopy (Scanning Probe Microscopy, SPM).
STM je metoda, kterou bylo poprve´ dosazˇeno atoma´rn´ıho rozliˇsen´ı zkoumane´ho
vzorku. Soucˇa´st´ı vy´voje bylo zjednodusˇova´n´ı konstrukce a zvysˇova´n´ı mozˇnosti upla-
tneˇn´ı STM, nebot’ p˚uvodn´ı prˇ´ıstroj byl za´visl´ı na vakuu. Da´le byl nutny´ vy´voj mate-
maticke´ho apara´tu pro zpracova´n´ı obrazu a odstranˇova´n´ı chyb vytvorˇeny´ch nerov-
nost´ı vzork˚u cˇi jiny´ch proble´mu˚. Neme´neˇ podstatnou cˇa´st´ı bylo hleda´n´ı novy´ch ma-
teria´l˚u na vy´robu hrot˚u a rame´nek, na nichzˇ jsou hroty umı´steˇny. Prˇi meˇrˇen´ı povrch˚u
metodou STM se zjistilo, zˇe je zde parazitn´ı s´ıla mezi hrotem a povrchem vzorku,
ktera´ zp˚usobovala prˇitahova´n´ı nebo odpuzova´n´ı hrotu a meˇnila tak vzda´lenost mezi
nimi. Toto zjiˇsteˇn´ı slouzˇilo jako za´klad pro novou metodu nazvanou mikroskopie
atoma´rn´ıch sil (Atomic Force Microscopy, AFM). Prvn´ı mikroskop atoma´rn´ıch sil
pracuj´ıc´ı na nevodivy´ch povrsˇ´ıch byl sestrojen roku 1986 Gerdem Binnigem, Calvi-
nem F. Quatem a Christophem Gerberem.
Velkou vy´hodou AFM v˚ucˇi STM je, zˇe je mozˇne´ zkoumat nevodive´ vzorky. Mik-
roskop AFM je schopen cˇinnosti v libovolne´m prostrˇed´ı, ktery´m mu˚zˇe by´t vakuum,
vzduch, cˇi kapalina. Teˇchto vlastnost´ı se vyuzˇ´ıva´ pro zkouma´n´ı povrch˚u biomolekul,
polymer˚u keramicky´ch la´tek, skel, izola´tor˚u, buneˇk v jejich prˇirozene´m prostrˇed´ı
apod. AFM je cˇa´stecˇneˇ nedestruktivn´ı metoda zkouma´n´ı povrchu, cozˇ znamena´,
zˇe prˇi opakovane´m skenova´n´ı povrchu se nenarusˇuje jeho struktura. K zobrazen´ı
povrchu nen´ı trˇeba extern´ıho zdroje cˇa´stic. AFM je schopno analyzovat objekty na
atoma´rn´ı u´rovni. AFM neslouzˇ´ı jen ke zkouma´n´ı struktury povrch˚u, ale mu˚zˇe takte´zˇ
struktury vytva´rˇet. Tyto nanolitograficke´ struktury mohou by´t vytvorˇeny naprˇ´ıklad
mechanicky´m ryt´ım, loka´ln´ı anodickou oxidac´ı nebo pomoc´ı dip-pen nanolitografie.
Dalˇs´ımi metodami SPM, jejichzˇ na´zvy jsou odvozeny podle vza´jemne´ zkoumane´
interakce mezi povrchem vzorku a hrotem jsou:
• Mikroskopie elektrostaticky´ch sil (Electrostatic Force Microscopy, EFM),
• Mikroskopie magneticky´ch sil (Magnetic Force Microscopy, MFM),
• Spinova´ rastrovac´ı tunelova´ mikroskopie (Spin Polarized STM, SP-STM).
• Rastrovac´ı mikroskopie bl´ızke´ho pole (Scanning Near-field Optical Microscopy,
SNOM).
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1.1 Interakce mezi hrotem a povrchem
AFM je zalozˇeno na zkouma´n´ı prˇitazˇlivy´ch a odpudivy´ch sil p˚usob´ıc´ıch mezi povr-
chem vzorku a hrotem. Meˇrˇen´ı teˇchto sil prob´ıha´ v kazˇde´m zkoumane´m bodeˇ tak,
zˇe hrot, umı´steˇny´ na pruzˇne´m rame´nku postupneˇ prˇej´ızˇd´ı po rˇa´dc´ıch ve zkoumane´m
poli, rastruje. Interakce p˚usob´ıc´ı mezi hrotem a povrchem lze rozdeˇlit na´sledovneˇ:
• chemicke´ s´ıly,
• van der Waalova s´ıla,
• kapila´rn´ı s´ıla,
• elektrostaticka´ s´ıla,
• magneticka´ s´ıla.
Mı´ra projevu sil je za´visla´ na podmı´nka´ch, ve ktery´ch prob´ıha´ samotne´ meˇrˇen´ı.
V prˇ´ıpadeˇ atmosfe´ricky´ch podmı´nek ma´ za´sadn´ı vliv s´ıla kapila´rn´ı.
1.1.1 Chemicke´ s´ıly a van der Waalsova s´ıla
Van der Waalsova interakce, tvorˇ´ı slozˇku prˇitazˇlive´ s´ıly, jej´ızˇ vzda´lenost dosahu je
asi do 100
◦
A. Mı´ra jej´ı prˇitazˇlivosti je u´meˇrna´ 1/R6. Je tvorˇena trˇemi r˚uzny´mi inter-
akcemi. Prvn´ı interakce je na´hodna´ dipo´l-dipo´l interakce, prˇi ktere´ se dveˇ molekuly
orientuj´ı tak, aby k sobeˇ prˇitahovaly. Dalˇs´ı interakce vznika´ prˇi dipo´lem indukovane´m
dipo´lu a posledn´ı interakc´ı je s´ıla vyvolana´ vznikem docˇasne´ho dipo´lu vytvorˇene´ho
prˇi kmita´n´ı molekul.
Odpudiva´ slozˇka interakce je tvorˇena Pauliho vylucˇovac´ım principem, d´ıky ktere´-
mu dva elektrony nemohou mı´t stejne´ sady kvantovy´ch cˇ´ısel. Prˇi prˇibl´ızˇen´ı atomu˚
hrotu a povrchu dojde k prˇekryt´ı elektronovy´ch obal˚u, cozˇ vede k tomu, zˇe jsou
elektrony v tomto obalu nuceny prˇej´ıt do hladin s vysˇsˇ´ı energi´ı, cozˇ ma´ za na´sledek
odpuzova´n´ı atomu˚ na hrotu od atomu˚ na povrchu. Mı´ra odpuzova´n´ı zp˚usobena´
Pauliho vylucˇovac´ım principem je u´meˇrna´ 1/R12.
Pr˚ubeˇh celkove´ interakce tvorˇene´ Van der Waalsovou interakc´ı a Puliho vylucˇova-
c´ım principem je definova´na pomoc´ı Lennard-Jonesova potencia´lu [8]
U(R) = 4
[( σ
R
)12
−
( σ
R
)6]
, (1.1)
kde R je vzda´lenost atomu hrotu od atomu na vzorku a σ je konstanta, pro kterou
prˇi rovnosti σ = R plat´ı, zˇe Lennard-Jones˚uv potencia´l je roven nule a hodnota
R = 1, 12σ odpov´ıda´ vzda´lenosti, prˇi ktere´ je minima´ln´ı potencia´ln´ı energie mezi
hrotem a povrchem. Velikost s´ıly vycha´zej´ıc´ı z tohoto potencia´lu je rovna
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F (R) = −∇U = −∂U
∂R
. (1.2)
Obr. 1.1: Za´vislost Lennard-Jonesova interakcˇn´ıho potencia´lu U a s´ıly F v za´vislosti
na vzda´lenosti R mezi dveˇma cˇa´sticemi. Poloha R0 je poloha nulove´ho potencia´lu, Re
je rovnova´zˇna´ poloha a Rs je poloha nejveˇtsˇ´ıho p˚usoben´ı prˇitazˇlivy´ch sil. Prˇevzato
z [5].
Tento model slouzˇ´ı pro silove´ p˚usoben´ı dvou atomu˚. I kdyzˇ vrchol hrotu AFM
nen´ı tvorˇen jen jedn´ım atomem, ale shlukem neˇkolika atomu˚, bude zde mı´t silove´
p˚usoben´ı a interakcˇn´ı potencia´l podobny´ pr˚ubeˇh jako prˇi interakc´ıch mezi dveˇma
cˇa´sticemi.
1.1.2 Kapila´rn´ı s´ıla a vodn´ı meniskus
Obr. 1.2: Bocˇn´ı pohled na vytvorˇeny´ meniskus prˇi r˚uzny´ch vlhkostech pomoc´ı rastro-
vac´ıho elektronove´ho mikroskopu. Prˇevzato z [9].
5
Prˇi pouzˇ´ıva´n´ı AFM za atmosfe´ricky´ch podmı´nek, prˇi relativn´ı vlhkostech veˇtsˇ´ıch
nezˇ nula je nutne´ bra´t ohled na vliv kapila´rn´ı s´ıly. Kapila´rn´ı s´ıla, p˚usob´ıc´ı mezi
hrotem a povrchem vzorku, je v za´sadeˇ veˇtsˇ´ı nezˇ van der Waalsovy s´ıly a za´rovenˇ
vliv van der Waalsovy´ch sil je mensˇ´ı ve vodne´m prostrˇed´ı prˇi relativn´ıch vlhkostech
veˇtsˇ´ıch nezˇ nula. Vodn´ı meniskus (Obr. 1.2) se vytva´rˇ´ı prˇi kontaktu hrotu s povr-
chem. Velikost vodn´ıho menisku je omezena tzv. Kelvinovy´m polomeˇrem Rk [10]
Rk =
(
1
R1
+
1
R2
)−1
=
γV
RT ln(p/pS)
, (1.3)
kde γ je povrchove´ napeˇt´ı na rozhran´ı vody a vzduchu, V je mola´rn´ı objem, R
mola´rn´ı plynova´ konstanta, T teplota a pod´ıl p/pS prˇedstavuje relativn´ı vlhkost,
prˇicˇemzˇ pS je tlak nasyceny´ch par. Polomeˇry R1 a R2 jsou zobrazeny na obra´zku
1.3. Pro vodu prˇi teploteˇ T = 20◦C je konstanta γV
RT
= 0,54 nm [3], [5]. Da´le pro
nasyceny´ roztok NaCl je konstanta γV
RT
= 0,86 nm. Z rovnice 1.3 plyne, zˇe se Kelvin˚uv
polomeˇr zveˇtsˇuje s rostouc´ı vlhkost´ı. Hodnoty Kelvinova polomeˇru v za´vislosti na
vlhkosti pro vodu jsou vyobrazena na obra´zku 1.3.
p/pS Rk (nm)
0 % 0,00
10 % 0,23
20 % 0,34
30 % 0,45
40 % 0,59
50 % 0,78
60 % 0,06
70 % 1,51
80 % 2,42
90 % 5,13
Obr. 1.3: Sche´ma kapila´rn´ıho mostu mezi hrotem AFM a vzorkem a tabulka Kelvi-
novy´ch polomeˇr˚u pro vybrane´ relativn´ı vlhkosti. Upraveno z [10].
Prˇi vytvorˇen´ı vodn´ıho menisku zacˇne mezi hrotem a povrchem p˚usobit kapila´rn´ı
s´ıla [10]. Celkova´ kapila´rn´ı s´ıla FCAP je pak da´na soucˇtem Laplaceovy s´ıly FL a s´ıly
dane´ povrchovy´m napeˇt´ım FT [10], [11]
FCAP = FL + FT . (1.4)
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Laplaceova s´ıla je hlavn´ı slozˇkou sil p˚usob´ıc´ıch mezi hrotem a povrchem za at-
mosfe´ricky´ch podmı´nek. Tato s´ıla mezi dveˇma objekty je definova´na vztahem [10]
FL = (PW − P0)A, (1.5)
kde PW je tlak vneˇ kapila´rn´ıho mostu a P0 je tlak uvnitrˇ menisku. Konstanta A
je kontaktn´ı plocha menisku mezi hrotem a povrchem vzorku. Rozd´ıl vneˇjˇs´ıho a
vnitrˇn´ıho tlaku ∆P lez vyja´drˇit v za´vislosti na Kelvinoveˇ polomeˇru jako
∆P = PW − P0 = γ
Rk
. (1.6)
Kapila´rn´ı s´ıla tvorˇena´ d´ıky povrchove´mu napeˇt´ı je da´na jako [10]
FT = 2piγRt sinφ sin (φ+ θ1), (1.7)
kde Rt je vrcholovy´ polomeˇr krˇivosti hrotu, θ1 je kontaktn´ı u´hel s meniskem a φ je
u´hel mezi osou menisku a kontaktn´ım bodem kruzˇnice R1 s hrotem.
1.1.3 Elektrostaticka´ a magneticka´ s´ıla
Mezi hrotem a povrchem mu˚zˇe p˚usobit elektrostaticka´ s´ıla, ktera´ ma´ v za´sadeˇ dveˇ
prˇ´ıcˇiny vzniku. Prvn´ı prˇ´ıcˇinou jsou loka´lneˇ indukovane´ na´boje na hrotu nebo na
povrchu vzorku, ktere´ mohou vznikat na hrotu naprˇ´ıklad pozorova´n´ım tohoto hrotu
v rastrovac´ım elektronove´m mikroskopu nebo prˇi iontove´m odprasˇova´n´ı. Na vzorku
mohou tyto indukovane´ na´boje vznikat naprˇ´ıklad r˚uzny´m loka´ln´ım slozˇen´ım. Dalˇs´ı
prˇ´ıcˇinou vzniku elektrostaticke´ s´ıly mezi hrotem a vzorkem je prˇiveden´ı r˚uzne´ho
potencia´lu na hrot nebo vzorek.
Magneticke´ s´ıly by se projevily, kdyby pouzˇity´ hrot a zkoumany´ vzorek byly
z feromagneticky´ch materia´l˚u nebo byly prˇ´ıtomny loka´ln´ı elektricke´ proudy [5].
1.2 Konstrukce a za´kladn´ı principy mikroskopu
AFM
Na obra´zku 1.4 je zobrazeno mozˇne´ usporˇa´da´n´ı AFM mikroskopu. Vzorek je umı´steˇn
na piezomanipula´toru, ktery´ je schopen pohybovat se ve trˇech kolmy´ch osa´ch a
zajiˇst’uje mikroposuv prˇi rastrova´n´ı vzorku. Makroposuv je zajiˇsteˇn mechanicky´mi
sˇrouby, kde kazˇdy´ sˇroub slouzˇ´ı k posunu v jedne´ ose. Prˇi prˇibl´ızˇen´ı hrotu AFM
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Obr. 1.4: Sche´ma pracovn´ıho usporˇa´da´n´ı mikroskopu AFM. Prˇevzato z [5].
ke vzorku dojde k interakci mezi atomy na vrcholu hrotu a mezi atomy na po-
vrchu vzorku. Tato interakce se projevuje prohnut´ım rame´nka (cantilever), na jehozˇ
spodn´ı straneˇ je umı´steˇn hrot AFM a na jeho horn´ı straneˇ je odrazna´ vrstva. Na
tuto odraznou vrstvu je smeˇrˇova´n pomoc´ı nastavitelne´ho zrca´tka laserovy´ paprsek,
ktery´ se odra´zˇ´ı prˇes druhe´ nastavitelne´ zrca´tko na fotodetektor slozˇeny´ ze cˇtyrˇ samo-
statny´ch fotodiod. Na teˇchto fotodioda´ch je meˇrˇen elektricky´ proud, d´ıky ktere´mu
jsme schopni meˇrˇit jak pohyby rame´nka kolmo k povrchu FZ , tak i mı´ru zkroucen´ı
rame´nka v d˚usledku p˚usoben´ı tzv. latera´ln´ıch sil FL.
Prˇi torzn´ım zkroucen´ı nebo prˇi pr˚uhybu rame´nka se meˇn´ı poloha odrazˇene´ho
paprsku laseru ze strˇedu fotodetektoru, tud´ızˇ je mozˇne´ detekovat zmeˇny proud˚u
na jednotlivy´ch fotodioda´ch. Tyto zmeˇny proud˚u jsou ukla´da´ny do pameˇti a slouzˇ´ı
prˇ´ımo k rekonstrukci povrchu nebo slouzˇ´ı jako zpeˇtna´ vazba prˇi meˇrˇen´ı. Udrzˇova´n´ı
konstantn´ı vzda´lenosti je umozˇneˇno piezomanipula´torem, ktery´ je schopen meˇnit
sv˚uj tvar prˇi zmeˇna´ch prˇilozˇene´ho napeˇt´ı. Tato data o napeˇt´ı zavedeny´ch do pie-
zomanipula´toru jsou zaznamena´va´na v kazˇde´m bodeˇ rastru a jsou pak ukla´da´na
do pocˇ´ıtacˇove´ pameˇti a na´sledneˇ vyhodnocova´na jako topografie obrazu. V dnesˇn´ı
dobeˇ je tento syste´m schopen z´ıska´vat sn´ımky na atoma´rn´ım rozliˇsen´ı. Podle typu
interakce vyuzˇ´ıvane´ prˇi meˇrˇen´ı se rozliˇsuj´ı dva za´kladn´ı mo´dy AFM: kontaktn´ı a
bezkontaktn´ı mo´d.
1.2.1 Kontaktn´ı mo´d
V kontaktn´ım mo´du je hrot prˇibl´ızˇen ke vzorku azˇ na vzda´lenost p˚usoben´ı odpu-
divy´ch sil (Obr. 1.1), ktere´ jsou v neusta´le´ rovnova´ze se silou vyvolanou prohnut´ım
rame´nka. Velikost teˇchto odpudivy´ch sil je v rozmez´ı od 10 do 1000 nN [5]. Pro
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meˇrˇen´ı v kontaktn´ım mo´du je vhodne´ zvolit rame´nko s malou tuhost´ı, jednak kv˚uli
citlivosti na prohnut´ı prˇi meˇrˇen´ı, ale take´ aby nebyl posˇkozen vzorek prˇ´ıpadny´m
mechanicky´m ryt´ım. S´ıla p˚usob´ıc´ı na hrot kolmo k povrchu souvis´ı s vychy´len´ım
rame´nka ∆z podle vztahu [2]
F = k∆z, (1.8)
kde k je tuhost rame´nka, ktera´ je za´visla´ na geometrii a na pouzˇite´m materia´lu
v rozmez´ı od 10−3 do 10 N/m [2].
Prˇi kontaktn´ım mo´du se pouzˇ´ıvaj´ı dva rezˇimy, a to rezˇim konstantn´ı s´ıly a rezˇim
konstantn´ı vy´sˇky.
Obr. 1.5: Zobrazova´n´ı topografie prˇi meˇrˇen´ı rezˇimu konstantn´ı s´ıly (A) a prˇ´ı rezˇimu
konstantn´ı vzda´lenosti (B). Prˇevzato z [2].
Prˇi rezˇimu konstantn´ı s´ıly (Obr. 1.5 A) jsou informace z fotodetektoru vys´ıla´ny do
zpeˇtne´ vazby, ktera´ prˇivede odpov´ıdaj´ıc´ı napeˇt´ı do piezomanipula´toru, ktery´ vlivem
tohoto napeˇt´ı zmeˇn´ı svou velikost tak, aby prohnut´ı rame´nka bylo sta´le konstantn´ı.
Obrazova´ data jsou tak z´ıska´na z informac´ı o napeˇt´ı vys´ılane´ zpeˇtnou vazbou. Rezˇim
konstantn´ı s´ıly je na´rocˇneˇjˇs´ı na proveden´ı d´ıky vyuzˇit´ı zpeˇtne´ vazby, ale velkou
vy´hodou je mozˇnost meˇrˇen´ı na vzorc´ıch o velke´ drsnosti. Dalˇs´ı vy´hodou je mozˇnost
nastaven´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly, cˇ´ımzˇ zvysˇujeme zˇivotnost hrotu a docha´z´ı k mensˇ´ımu posˇko-
zen´ı vzorku.
V rezˇimu konstantn´ı vy´sˇky (Obr. 1.5 B) je odpojena zpeˇtna´ vazba a rame´nko se
pohybuje v konstantn´ı vy´sˇce nad povrchem. Obrazova´ data jsou z´ıska´va´na prˇ´ımo
z prohnut´ı rame´nka v za´vislosti na topografii vzorku. Vy´hodou tohoto rezˇimu je
samotna´ absence zpeˇtne´ vazby, d´ıky n´ızˇ je meˇrˇen´ı rychlejˇs´ı. Nevy´hodou ovsˇem je,
zˇe vzorek mus´ı by´t hladky´, takzˇe se rezˇim pouzˇ´ıva´ hlavneˇ prˇi zobrazova´n´ı atoma´rneˇ
hladky´ch povrch˚u, prˇi nichzˇ nehroz´ı velke´ deformace hrotu nebo rame´nka.
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1.2.2 Bezkontaktn´ı mo´d
V bezkontaktn´ım mo´du je hrot prˇibl´ızˇen ke vzorku na vzda´lenost, kde prˇevla´da´
prˇitazˇliva´ van der Waalsova interakce (Obr. 1.1). V tomto mo´du je hrot drzˇen ve vetsˇ´ı
vzda´lenosti (prˇiblizˇneˇ 10 – 100
◦
A). Na hrot v te´to vy´sˇce p˚usob´ı jen male´ s´ıly, rˇa´doveˇ
v hodnota´ch 10−3 nN [5]. Takto male´ s´ıly by nebylo mozˇne´ detekovat prohnut´ım
rame´nka, takzˇe detekce spocˇ´ıva´ v meˇrˇen´ı zmeˇny rezonancˇn´ı frekvence rame´nka.
Vlastn´ı frekvence, ktere´ jsou charakteristicke´ pro kazˇde´ rame´nko (v rozmez´ı 10
– 1000 kHz), je mozˇne´ z´ıskat ze vztahu [2], [5]
ω0,rez,i =
λi
l2
√
EJ
ρS
=
√
kz
m
, (1.9)
kde l je de´lka rame´nka, E je Young˚uv model pruzˇnosti, J je moment setrvacˇnosti
rame´nka, ρ je hustota, S je pr˚urˇez, m je hmotnost a kz je vlastn´ı tuhost rame´nka a
λi je numericky´ koeficient za´visl´ı na oscilacˇn´ıch mo´dech (Obr. 1.6).
Obr. 1.6: Hlavn´ı oscilacˇn´ı mo´dy rame´nka AFM. Prˇevzato z [2].
Efektivn´ı tuhost rame´nka kef se meˇn´ı v za´vislosti na zmeˇneˇ sil p˚usob´ıc´ıch na hrot
F se vzda´lenost´ı r hrotu od vzorku podle [2]:
kef = kz − ∂F
∂r
. (1.10)
Vlivem zmeˇny rezonancˇn´ı frekvence rame´nka docha´z´ı ke zmeˇna´m velikosti am-
plitudy kmit˚u, d´ıky ktery´m je mozˇne´ z´ıskat topografii vzorku. Velikost amplitudy
kmita´n´ı rame´nka je da´na vztahem [5]
A(ω) =
Fω
kz
ω2rez√
(ω2 − ω2rez)2 + ω
2ω2rez
Q2
, (1.11)
kde Fω je bud´ıc´ı s´ıla a Q je tzv. faktor kvality oscila´toru urcˇuj´ıc´ı pomeˇr energie
uchovane´ ku energii ztracene´ v oscila´toru.
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1.2.3 Silova´ spektroskopie AFM
Silova´ spektroskopie je dalˇs´ı mozˇnou metodou zkouma´n´ı vzorku pomoc´ı AFM. Je to
metoda, prˇi ktere´ docha´z´ı k prˇ´ıme´mu meˇrˇen´ı povrchovy´ch sil. Beˇhem meˇrˇen´ı je hrot
v kazˇde´m bodeˇ prˇiveden do kontaktu s povrchem vzorku a na´sledneˇ je pak odda´len.
Obr. 1.7: Silova´ spektroskopie (A). Interakcˇn´ı zmeˇny v za´vislosti na vzda´lenosti (B).
Prˇevzato z [12].
Prˇi prˇiblizˇova´n´ı k vzorku zacˇne na hrot p˚usobit prˇitazˇliva´ s´ıla, ktera´ je da´na
hlavneˇ van der Waalsovou silou (Obr. 1.7 body a - c). Prˇi dosazˇen´ı urcˇite´ vzda´lenosti
nad povrchem dojde k prˇichycen´ı hrotu k povrchu, cozˇ se projev´ı skokem v na´r˚ustu
prˇitazˇlive´ s´ıly (Obr. 1.7 body c - d). Hrot je neusta´le prˇiblizˇova´n k povrchu a
docha´z´ı k vyrovna´n´ı sil odpudivy´ch a prˇitazˇlivy´ch (Obr. 1.7 bod e). Dalˇs´ı zkracova´n´ı
vzda´lenosti hrotu od povrchu je prova´deˇno do bodu odpudive´ s´ıly dane´ pocˇa´tecˇn´ım
nastaven´ım (Obr. 1.7 bod f). Nyn´ı docha´z´ı k oddalova´n´ı hrotu od povrchu, kdy se po-
stupneˇ zmensˇuj´ı odpudive´ s´ıly (Obr. 1.7 body f - e) a docha´z´ı k na´r˚ustu prˇitazˇlivy´ch
kapila´rn´ıch sil (Obr. 1.7 body e-h), zp˚usobeny´ch vytahova´n´ım menisku vytvorˇene´ho
mezi hrotem a povrchem v mı´steˇ kontaktu azˇ do jeho maxima´ln´ı hodnoty (Obr. 1.7
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bod h) [12].
Silova´ spektroskopie uda´va´ informace o s´ıle potrˇebne´ k prˇibl´ızˇen´ı hrotu ke vzorku
a tzv. pull-off s´ıle nutne´ k odtrzˇen´ı hrotu od povrchu vzorku v dane´m mı´steˇ. Celkova´
s´ıla potrˇebna´ k odtrzˇen´ı hrotu je pak da´na soucˇtem vsˇech sil, p˚usob´ıc´ıch mezi hrotem
a povrchem, uvedeny´ch v kapitole na straneˇ 4. Celkovou pull-off s´ılu lze lze tedy
zapsat jako [10]
Fpull−off = FvdW + FB + Fel + FL + FT , (1.12)
kde FvdW je van der Waalsova s´ıla, FB je s´ıla prˇ´ıpadny´ch chemicky´ch vazeb, Fel
prezentuje elektrostaticke´ s´ıly, FL Laplaceovu s´ılu, a FT uda´va´ s´ılu v d˚usledku po-
vrchove´ho napeˇt´ı [10].
Silovou spektroskopi´ı bylo mnohokra´t sledova´no p˚usoben´ı sil mezi hrotem v za´vis-
losti na vlhkosti pro r˚uzne´ materia´ly (GaAs [5], NaCl [4],[13] a pro grafe´n [12]).
Konkre´tneˇ pro NaCl Rozhok et al. [4] zjistili, zˇe pro hydrofiln´ı hrot roste pull-off
s´ıla spolu s relativn´ı vlhkost´ı, zat´ımco hydrofobn´ı hrot nevykazoval velke´ zmeˇny ve
velikosti te´to s´ıly. Za´rovenˇ byla sledova´na i kontaktn´ı s´ıla hrotu k povrchu a ta
vykazovala podobne´ pr˚ubeˇhy pro hydrofiln´ı a hydrofobn´ı hrot jako u pull-off s´ıly
(vy´sledky na obr. 1.8). Hydrofilnosti hrotu bylo dosazˇeno cˇiˇsteˇn´ım v roztoku piranhi
a pro dosazˇen´ı hydrofobnosti byl hrot po vycˇiˇsteˇn´ı namocˇen do octandecanethiolu
[4].
Obr. 1.8: Krˇivky silove´ spektroskopie pro hydrofiln´ı (A) a hydrofobn´ı (B) hrot. Pa-
nely B a D zobrazuj´ı hodnoty pull-off sil v za´vislosti na vlhkosti. Prˇevzato z [4].
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2 AFM NANOLITOGRAFIE VYUZˇI´VAJI´CI´
MENISKUS
Vodn´ı meniskus mezi hrotem a povrchem je za´sadn´ı pro neˇktere´ nanolitograficke´
techniky AFM. Teˇmito technikami jsou naprˇ´ıklad loka´ln´ı anodicka´ oxidace (LAO)
a dip pen nanolitografie (DPN) [6].
2.1 Loka´ln´ı anodicka´ oxidace
Loka´ln´ı anodicka´ oxidace (Sche´ma principu na obr. 2.1.) je metoda, kterou lze
vytva´rˇet oxidove´ struktury pomoc´ı AFM hrotu v nanometrovy´ch rozmeˇrech. Tyto
struktury mohou by´t vytva´rˇeny na povrsˇ´ıch kov˚u (Cr, Al, Ti) [7], na povrsˇ´ıch po-
lovodicˇ˚u jako naprˇ´ıklad Si nebo GaAs [5], na povrsˇ´ıch izolant˚u nebo na grafe´nu,
grafitu [12].
Obr. 2.1: Princip metody loka´ln´ı anodicke´ oxidace pomoc´ı AFM. Prˇevzato z [5].
Prˇi loka´ln´ı anodicke´ oxidaci je mezi hrot a vzorek prˇivedeno napeˇt´ı (rˇa´doveˇ do
10 V), d´ıky ktere´mu zde vznika´ elektricke´ pole o intenziteˇ vetsˇ´ı nezˇ 107 V/cm. Prˇi
dostatecˇneˇ male´ vzda´lenosti hrotu od vzorku za atmosfe´ricky´ch podmı´nek, vznika´
v tomto mı´steˇ vodn´ı meniskus. Vodn´ı meniskus je pak zdrojem oxidovy´ch ani-
ont˚u OH− a O2− vznikaj´ıc´ıch disociac´ı molekul vody v menisku. Za´porne´ ionty
jsou na´sledneˇ prˇitahova´ny elektricky´m polem smeˇrem k povrchu vzorku, kde reaguj´ı
s povrchovy´mi atomy za vzniku oxid˚u. Tyto anionty jsou pak schopne´ difundovat
prˇes rostouc´ı oxidovou vrstvu, cozˇ zp˚usobuje, zˇe oxidace prob´ıha´ do hloubky. Tato
hloubka oxidace je za´visla´ na velikosti napeˇt´ı a jej´ı omezen´ı prˇi loka´ln´ı anodicke´
oxidaci je zp˚usobeno t´ım, zˇe elektricke´ pole mus´ı by´t veˇtsˇ´ı nezˇ 107 V/cm, jinak je
proces oxidace te´meˇrˇ zastaven [5].
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Du˚lezˇity´mi parametry ovlivnˇuj´ıc´ımi za´pis struktur loka´ln´ı anodickou oxidac´ı jsou
tvar hrotu, za´pisova´ rychlost, pouzˇity´ substra´t, prˇivedene´ napeˇt´ı, vzda´lenost hrotu
od povrchu a relativn´ı vlhkost. Prˇi zmeˇna´ch teˇchto podmı´nek je mozˇne´ meˇnit jak
hloubku oxidace, tak i sˇ´ıˇrku vytvorˇeny´ch cˇar a vy´sˇku do ktere´ oxid vystoup´ı.
2.2 Dip pen nanolitografie
Dip pen nanolitografie (DPN) zacˇala by´t pouzˇ´ıva´na k prˇenosu maly´ch organicky´ch
molekul a na´sledneˇ se stala metodou k vytva´rˇen´ı vzor˚u o rozmeˇrech v rˇa´du nano-
metr˚u. DPN mu˚zˇe by´t pouzˇito k vytva´rˇen´ı trˇ´ı-dimenziona´ln´ıch struktur tvorˇeny´ch
jak organicky´m tak anorganicky´m materia´lem [6]. Prvn´ı struktury vytvorˇene´ pomoc´ı
DPN byly vytvorˇene´ inkousty ODT (octandecanethiol) a MHA (kyselina merkapto-
hexadekanova´) na polykrystalicke´m zlate´m substra´tu [7].
Obr. 2.2: Formace vodn´ıho menisku na hydrofiln´ım a hydrofobn´ım substra´tu.
Prˇevzato z [6].
Princip metody spocˇ´ıva´ v tom, zˇe hrot mikroskopu AFM je namocˇen na urcˇitou
dobu do inkoustu (organicke´ molekuly, organicke´ polymery, biologicke´ molekuly:
proteiny a DNA, koloidn´ı cˇa´stice), ktery´ je pote´ prˇibl´ızˇen k vzorku. Po nanesen´ı
inkoustu na hrot je hrot umı´steˇn do kontaktu se vzorkem, kde je inkoust prˇena´sˇen
na vzorek pomoc´ı vodn´ıho menisku, vytvorˇene´ho mezi hrotem a vzorkem. V kon-
taktu je pak mozˇne´ pohybovat hrotem a vytva´rˇet tak prˇedem urcˇene´ struktury [7].
Vytva´rˇen´ı menisku je zde za´sadn´ı pro prˇenos inkoustu na povrch. Jeho formace je
ovlivneˇna hlavneˇ t´ım, zda je povrch substra´tu hydrofiln´ı nebo hydrofobn´ı, jak je
videˇt na obr. 2.2. Tvar menisku ovlivnˇuje rychlost prˇenosu inkoustu a to tak, zˇe cˇ´ım
veˇtsˇ´ı je meniskus, t´ım rychleji docha´z´ı k prˇenosu inkoustu na vzorek. Prˇi velke´m me-
nisku vsˇak take´ docha´z´ı k veˇtsˇ´ı delokalizaci adsorbovane´ho inkoustu, tud´ızˇ je nutne´
nale´zt kompromis, mezi prˇesnost´ı a rychlost´ı [6]. Velikost menisku je mozˇne´ meˇnit
pomoc´ı regulace relativn´ı vlhkosti (pro hydrofiln´ı povrchy). U hydrofobn´ıch povrch˚u
se velikost menisku prˇ´ıliˇs neliˇs´ı [7].
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3 VLASTNOSTI NACL
Chlorid sodny´ (NaCl), zna´my´ jako kuchynˇska´ s˚ul je chemicka´ sloucˇenina vyskytuj´ıc´ı
se v prˇ´ırodeˇ ve formeˇ nerostu halitu, zna´me´ho jako s˚ul kamenna´. Chlorid sodny´ je
pevna´ b´ıla´ nebo pr˚uhledna´ krystalicka´ la´tka. Krystalizuje v FCC mrˇ´ızˇce (Obr. 3.1),
kde je ba´ze v krystalu tvorˇena atomem chloru a sod´ıku. Mrˇ´ızˇkovy´ parametr chloridu
sodne´ho je a = 564 pm. Jej´ı tvrdost je 2 podle Mohsovy stupnice tvrdosti a mnozˇstv´ı
NaCl v nasycene´m roztoku je 35,9 g/100 ml vody.
Obr. 3.1: Zna´zorneˇn´ı krystalu NaCl. Prˇevzato z [14].
Mozˇny´m zp˚usobem vy´roby krystal˚u NaCl je krystalizace z nasycene´ho roztoku
NaCl prˇi vyparˇova´n´ı prˇebytecˇne´ vody [15]. Z cˇiste´ho vodne´ho roztoku vznika´ kubicky´
krystal s orientac´ı krystalovy´ch rovin {100} a oktaedricka´ forma krystalu s orientac´ı
krystalovy´ch rovin {111}. Krystal s orientac´ı krystalovy´ch rovin {110} vznika´ prˇi
prˇida´n´ı urcˇity´ch necˇistot podporuj´ıc´ı tuto krystalizaci.
3.1 NaCl prˇi kontaktu AFM hrotu
3.1.1 U´tvary na NaCl
Krystal NaCl je idea´ln´ım pro studium menisku mezi hrotem AFM a jeho povrchem
d´ıky jeho velke´ rozpustnosti ve vodeˇ. Na povrchu NaCl se v za´sadeˇ tvorˇ´ı trˇi u´tvary
zp˚usobene´ vznikem vodn´ıho menisku.
Prvn´ı u´tvar pozorovali Garcia-Manyes et al. [16] a Shindo et al. [17] a byl j´ım
vznikaj´ıc´ı pahorek, kde meniskus pod hrotem shromazˇd’uje roztok NaCl z okol´ı a
docha´z´ı tak k usazova´n´ı NaCl ve formeˇ krystal˚u. Tyto pahorky zkoumali prˇi 58 %
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relativn´ı vlhkosti vzduchu. Jejich vy´sˇka rostla s dobou prˇilozˇen´ı hrotu. Pahorky
mohou by´t takte´zˇ tvorˇeny pomoc´ı hrot˚u o veˇtsˇ´ım polomeˇru krˇivosti. Pahorky jsou
tvorˇeny z okoln´ıho chloridu sodne´ho a po delˇs´ım cˇasove´m u´seku se vlivem vlhkosti
zmensˇovala jejich velikost, nebot’ se roztok NaCl dosta´val zpeˇt do prostoru kolem
pahorku.
Obr. 3.2: Zna´zorneˇn´ı bocˇn´ıho pohledu na meniskus pro hydrofiln´ı (A) a hydrofobn´ı
(B) hrot. Prˇevzato z [4].
Dalˇs´ı dva u´tvary pozorovali Rozhok et al. [4] za nizˇsˇ´ı relativn´ı vlhkosti. Teˇmito
u´tvary jsou prstence a kra´tery. Vznik teˇchto u´tvar˚u za´vis´ı na tom, zda se jedna´
o hydrofobn´ı nebo hydrofiln´ı hrot. Prˇi kontaktu hydrofiln´ıho hrotu (Obr. 3.2 A)
s povrchem NaCl vznika´ vodn´ı meniskus prˇ´ımo pod hrotem, kde vznika´ roztok NaCl
a po odejmut´ı hrotu od povrchu zde z˚usta´va´ d´ıra o velikosti p˚uvodn´ıho menisku.
Hydrofobn´ı hrot (Obr. 3.2 B) se chova´ tak, zˇe meniskus prˇ´ımo pod t´ımto hrotem
nevznika´, nebo je jeho tlousˇt’ka mensˇ´ı nezˇ v okol´ı hrotu. Tento vznikly´ meniskus
rozpousˇt´ı NaCl do hloubky a po odejmut´ı hrotu zde z˚ustane prstencova´ d´ıra.
3.1.2 Trˇen´ı hrotu a deformace povrchu
L. Xu et al. [13] a Karino et al. [18] pozorovali, zˇe prˇi rastrova´n´ı na vzorku vznika´
mezi hrotem a povrchem vzorku trˇec´ı s´ıla. Tato trˇec´ı s´ıla za´vis´ı na prˇ´ıtlacˇne´ s´ıle
k povrchu [13], na smeˇru rastrova´n´ı po krystalu NaCl [18] a na samotne´ strukturˇe
krystalu. Hlavn´ı vliv na velikost trˇec´ıch sil na krystalu soli za norma´ln´ıch podmı´nek
ma´ relativn´ı vlhkost.
Pod 15 % relativn´ı vlhkost´ı se hrot prˇi pohybu na povrchu NaCl chova´ jako
v dus´ıkove´ atmosfe´rˇe, tedy nen´ı ovlivnˇovany´ vodn´ım meniskem a na velikost la-
tera´ln´ıch sil ma´ za´sadn´ı vliv vlastn´ı povrch zkoumane´ho krystalu NaCl. Na r˚uzny´ch
rovina´ch krystalu NaCl (100), (110), (111) bylo zjiˇsteˇno, zˇe trˇec´ı s´ıly se meˇn´ı v za´vislo-
sti na samotne´ strukturˇe krystalu, ale pro roviny (100) a (110) take´ na smeˇru pohybu
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hrotu po te´to krystalove´ rovineˇ [18]. Koeficienty trˇen´ı pohybu hrotu na jednotlivy´ch
struktura´ch povrchu krystalu a mozˇny´ch smeˇrech pohybu jsou vyobrazeny na obr.
3.3.
Obr. 3.3: Smeˇr rastru na rovina´ch krystalu NaCl (A)(100), (B)(110), (C)(111). Koe-
ficienty trˇen´ı pro smeˇry rastrova´n´ı a pomeˇry teˇchto koeficient˚u (D). Prˇevzato z [18].
Prˇi vysˇsˇ´ıch vlhkostech se zde zacˇ´ına´ projevovat vodn´ı meniskus. Koeficienty trˇen´ı
pro roviny (100) a (110) (Obr. 3.4) pozvolna klesaj´ı do 40 % vlhkosti, kdy docha´z´ı
postupneˇ k vytvorˇen´ı jednolite´ vodn´ı vrstvy na povrchu NaCl a rychle´mu klesa´n´ı
trˇen´ı. Loka´ln´ıho minima dosa´hne koeficient trˇen´ı prˇi 60 % relativn´ı vlhkosti [18], prˇi
ktere´ hrot d´ıky vodn´ı vrstveˇ
”
klouzˇe“ po povrchu. Dalˇs´ım zvysˇova´n´ım te´to vlhkosti
se koeficient trˇen´ı zvysˇuje linea´rneˇ. Pro rovinu krystalu (111) (Obr. 3.4) je koeficient
trˇen´ı konstantn´ı do 55 % vlhkosti a nad touto hodnotou zacˇne linea´rneˇ nar˚ustat.
Obr. 3.4: Vyobrazen´ı koeficient˚u trˇen´ı v r˚uzny´ch smeˇrech rastru na rovina´ch krystalu
NaCl (A)(100), (B)(110), (C)(111). Prˇevzato z [18].
Da´le L. Xu et al. [13] provedli experiment pro zjiˇsteˇn´ı trˇen´ı v za´vislosti na
prˇ´ıtlacˇne´ s´ıle hrotu k povrchu. Prˇi rastru kazˇde´ho rˇa´dku zvy´sˇili prˇ´ıtlacˇnou s´ılu hrotu
od -150 nN do 150 nN. Po dosazˇen´ı hodnoty 150 nN prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly ji opeˇt zacˇali
snizˇovat. Tato meˇrˇen´ı prova´deˇli pro relativn´ı vlhkosti v rozmez´ı od 7 % do 67 % rela-
tivn´ı vlhkosti. Zjistili, zˇe do 45 % relativn´ı vlhkosti docha´zelo k linea´rn´ımu zvysˇova´n´ı
trˇen´ı se zvysˇuj´ıc´ı se prˇ´ıtlacˇnou silou. Prˇi snizˇova´n´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly se snizˇovalo trˇen´ı
po stejne´ krˇivce jako prˇi zvysˇova´n´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly. Prˇi vlhkostech veˇtsˇ´ıch nezˇ 45 %
docha´zelo nejprve k rychle´mu linea´rn´ımu na´r˚ustu trˇec´ı s´ıly v za´vislosti na prˇ´ıtlacˇne´
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s´ıle, ale pote´ prˇi snizˇova´n´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly docha´zelo k hysterezi meˇrˇen´ı a hodnoty
trˇen´ı nemeˇli stejne´ hodnoty jako prˇi zvysˇova´n´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly.
Vlivem teˇchto trˇec´ıch sil prˇi pohybu hrotu docha´z´ı k opotrˇebova´n´ı krystalu [19],
a tedy ke zmeˇna´m velikost´ı u´tvar˚u na vzorku. K opotrˇebova´n´ı docha´z´ı tak, zˇe hrot
prˇej´ızˇdeˇj´ıc´ı prˇes jednotlive´ terasy odlupuje materia´l z hran teˇchto teras. Z tohoto
d˚uvodu je nutne´, aby bylo rastrova´n´ı prova´deˇno prˇi n´ızky´ch relativn´ıch vlhkostech,
prˇi ktery´ch nen´ı deformace povrchu krystalu NaCl tak radika´ln´ı. Da´le prˇi n´ızke´
relativn´ı vlhkosti nedocha´z´ı k tvorbeˇ velke´ho menisku a hrot tak nen´ı tolik konta-
minovany´ roztokem NaCl, jak by tomu bylo prˇi vysoke´ relativn´ı vlhkosti [13].
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4 EXPERIMENTA´LNI´ VY´SLEDKY
4.1 Meˇrˇ´ıc´ı aparatura
4.1.1 Mikroskop NT-MDT NTEGRA
Vsˇechna meˇrˇen´ı v ra´mci te´to bakala´rˇske´ pra´ce byla prova´deˇna na AFM mikroskopu
NTEGRA Prima (Obr. 4.1) od ruske´ spolecˇnosti NT-MDT [20]. Sestava AFM se
skla´da´ ze sn´ımac´ı hlavy, piezomanipula´toru, antivibracˇn´ıho syste´mu, opticke´ jed-
notky a elektronicke´ jednotky s pocˇ´ıtacˇem.
Obr. 4.1: Mikroskop NTEGRA Prima (A). Detailn´ı pohled na sn´ımac´ı hlavu
s na´stavcem na hrot (B).
Sn´ımac´ı hlava obsahuje detekcˇn´ı syste´m laserove´ho svazku. Na tento detekcˇn´ı
syste´m (cˇtyrˇkvadrantova´ fotodioda) je pomoc´ı nastavitelny´ch zrcadel zac´ılen odra-
zˇeny´ svazek laseru z rame´nka. Hlava je umı´steˇna nad posuvny´m stolkem, ktery´
zajiˇst’uje makroskopicky´ posuv vzorku v osa´ch x, y pomoc´ı mechanicky´ch mikrome-
tricky´ch sˇroub˚u. Makroskopicky´ posuv v ose z je rˇ´ızen pomoc´ı
”
Z-controlleru“, ktery´
mu˚zˇe by´t rˇ´ızen mechanicky i softwaroveˇ. Mikroskopicky´ posuv v ose z a rastrova´n´ı
v osa´ch x, y je zajiˇst’ova´no piezomanipula´torem, na neˇmzˇ je umı´steˇn zkoumany´ vzo-
rek. Na hrube´ zac´ılen´ı do zkoumane´ho bodu vzorku nebo na centrova´n´ı svazku na
povrch rame´nka slouzˇ´ı opticky´ mikroskop, ktery´ je pevneˇ prˇipevneˇn nad hlavou mi-
kroskopu.
Cela´ tato aparatura je umı´steˇna na antivibracˇn´ım magneticke´m stolku umı´steˇne´m
na masivn´ı zˇulove´ desce. Elektronicka´ soucˇa´st mikroskopu AFM je umı´steˇna na
stole pod zˇulovou deskou. Mikroskop je rˇ´ızen pocˇ´ıtacˇem pomoc´ı softwaru Nova verze
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1.1.0.1918 takte´zˇ od spolecˇnosti NT-MDT. Tato verze byla specia´lneˇ upravena pro
delˇs´ı drzˇen´ı hrotu na povrchu vzorku prˇi meˇrˇen´ı siloveˇ-vzda´lenostn´ıch krˇivek (azˇ do
100 sekund).
4.1.2 Aparatura regulace vlhkosti
Vlhkostn´ı
komora
Senzor
Prˇ´ıvod
Rˇ´ıd´ıc´ı jednotka
Arduino
Pocˇ´ıtacˇ
Prvn´ı ventil
Druhy´ ventil
Servomotor
ventil
Na´doba
s dus´ıkem
Redukcˇn´ı
Na´doba
s vodou
tok dus´ıku tok dat
Obr. 4.2: Sche´maticke´ zna´zorneˇn´ı aparatury na regulaci vlhkosti. Inspirova´no [21].
Pro regulaci a kontrolu relativn´ı vlhkosti prˇi meˇrˇen´ı pomoc´ı AFM byla sestrojena
aparatura skla´daj´ıc´ı se ze trˇ´ı za´kladn´ıch cˇa´st´ı, jimizˇ jsou komora na udrzˇen´ı vlhkosti,
vy´konna´ jednotka na vytva´rˇen´ı vlhkosti a rˇ´ıd´ıc´ı software (Sche´ma na obr. 4.2).
Komora na udrzˇen´ı vlhkosti obsahuje vstup na dveˇ detekcˇn´ı cˇidla vlhkosti a da´le
vstup pro prˇ´ıvodn´ı hadice prˇi pouzˇit´ı komory mimo mikroskop AFM. Da´le obsahuje
na´stavce na sˇrouby centruj´ıc´ı laserovy´ svazek do strˇedu diody, aby nebylo nutne´
sunda´vat regulacˇn´ı komoru beˇhem meˇrˇen´ı. Na obra´zku 4.3 je zobrazena samostatna´
komora na regulaci vlhkosti a jej´ı umı´steˇn´ı na AFM mikroskopu.
Obr. 4.3: Komora na regulaci vlhkosti samostatneˇ a umı´steˇna na AFM mikroskopu.
Rˇ´ızen´ı regulace relativn´ı vlhkosti obstara´va´ plneˇ automatizovana´ vy´konna´ jed-
notka, ktera´ ovla´da´ ventil pro regulaci toku dus´ıku a dva samostatne´ zav´ırac´ı ventily.
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Prvn´ı ventil pousˇt´ı dus´ık prˇ´ımo do regulacˇn´ı komory a snizˇuje tak relativn´ı vlhkost
vytva´rˇen´ım dus´ıkove´ atmosfe´ry. Druhy´ ventil prˇiva´d´ı dus´ık do na´doby s destilovanou
vodou. V te´to na´dobeˇ docha´z´ı k promı´cha´n´ı dus´ıku a vody a cˇa´st vody je strha´va´na
spolu s dus´ıkem do regulacˇn´ı cely, cˇ´ımzˇ docha´z´ı ke zvysˇova´n´ı relativn´ı vlhkosti.
Rˇ´ızen´ı ventil˚u je prova´deˇno pomoc´ı elektronicke´ jednotky spojene´ prˇes USB (Ar-
duino). Zada´va´n´ı hodnot do Arduina a vy´pis informac´ı o aktua´ln´ı relativn´ı vlhkosti
a teploteˇ zajiˇst’uje program Humidity Controller (platforma .NET).
4.2 Prˇ´ıprava vzorku pro meˇrˇen´ı
Krystaly NaCl byly vytva´rˇeny v cˇisty´ch prostora´ch z nasycene´ho roztoku NaCl.
Nejprve bylo vyuzˇito kuchynˇske´ soli pro tvorbu roztoku, ale ta obsahovala velke´
mnozˇstv´ı necˇistot a nebylo jiste´ jej´ı slozˇen´ı, tedy zda-li neobsahuje dalˇs´ı soli mimo
NaCl. Z tohoto d˚uvodu byla pro vytva´rˇen´ı roztoku pouzˇita NaCl s garantovanou
cˇistotou ≥ 99, 6%. Z te´to soli byl vytvorˇen nasyceny´ roztok s deionizovanou vodou
a ten byl na´sledneˇ prˇefiltrova´n do ka´dinky.
Obr. 4.4: Krystaly v roztoku NaCl.
V te´to ka´dince se pozvolny´m vyparˇova´n´ım vody vylucˇovala NaCl v podobeˇ krys-
talk˚u, ktere´ se staly krystalizacˇn´ımi centry pro velke´ krystaly (Obr. 4.4). Prˇi po-
zvolne´m vyparˇova´n´ı musela by´t ka´dinka naprosto v klidu, protozˇe po jake´koliv ma-
nipulaci v pr˚ubeˇhu krystalizace docha´zelo k nadmeˇrne´mu vytvorˇen´ı krystalizacˇn´ıch
center na cele´m dneˇ ka´dinky i na povrchu tohoto roztoku, cozˇ zp˚usobilo vytvorˇen´ı
velke´ho mnozˇstv´ı na sebe
”
nalepeny´ch“ krystal˚u, ktere´ ale nebyly pouzˇitelne´ ke
zkouma´n´ı.
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Obr. 4.5: Pouzˇ´ıvane´ krystaly NaCl.
Touto metodou se vytva´rˇely krystaly s orientac´ı krystalovy´ch rovin {100} a {111}
umı´steˇny´ch na obra´zku 4.5. Z teˇchto krystal˚u byly pro meˇrˇen´ı vyb´ıra´ny krystaly s ori-
entac´ı krystalovy´ch rovin {100}. Prvn´ı meˇrˇen´ı prob´ıhala prˇ´ımo na povrsˇ´ıch krystal˚u,
ktere´ byly vytahova´ny z jesˇteˇ u´plneˇ nevyschle´ho roztoku. Na teˇchto krystalech vsˇak
veˇtsˇinou nebyly dostatecˇneˇ velke´ rovne´ terasy pro meˇrˇen´ı (Obr. 4.6 A), a proto byly
krystaly dodatecˇneˇ sˇt´ıpa´ny pomoc´ı skalpelu (Obr. 4.6 B).
Obr. 4.6: Povrch krystalu prˇed sˇt´ıpa´n´ım krystalu (A) a po jeho sˇt´ıpa´n´ı (B).
Na krystalech, ktere´ byly sˇt´ıpa´ny docha´zelo rychleji k degradaci, takzˇe bylo nutne´
tyto krystaly sˇt´ıpat vzˇdy teˇsneˇ prˇed meˇrˇen´ım. Byl proveden pokus za´vislosti te´to
degradace na okoln´ıch podmı´nka´ch. Prvn´ı se´rie vzork˚u byla umı´steˇna do krabicˇky
se silikagelem na dva dny (Obr. 4.7 A, C), ve ktere´ byla relativn´ı vlhkost do 15 %.
Na povrchu teˇchto krystal˚u se vytva´rˇely krystalky vysoke´ 0,5 – 1 nm. Druha´ sada
krystal˚u byla vystavena na dva dny relativn´ı vlhkosti 30 % (Obr. 4.7 B, D). Na teˇchto
krystalech se na´hodneˇ vytvorˇila krystalizacˇn´ı centra a na nich vyrostly pahorky
vysoke´ des´ıtky nanometr˚u. Trˇet´ı sada krystal˚u byla umı´steˇna do krabicˇky s relativn´ı
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vlhkost´ı vetsˇ´ı nezˇ 60 %, avsˇak tyto vzorky byly znicˇeny jizˇ po jedne´ hodineˇ, kdyzˇ na
sebe nava´zaly velke´ mnozˇstv´ı vody.
Obr. 4.7: Povrch sˇt´ıpane´ho krystalu umı´steˇne´ho na 2 dny: v krabicˇce se silikagelem
(A, C) a na vzduchu (B, D). Detailn´ı pohledy na povrchy (C, D).
4.3 Kra´tery vytvorˇene´ na povrchu
Prvn´ı meˇrˇen´ı byla prova´deˇna prˇikla´da´n´ım necˇiˇsteˇne´ho hrotu k povrchu NaCl, ale
vy´sledky tohoto meˇrˇen´ı byly v podstateˇ nepouzˇitelne´, nebot’ se nevytva´rˇely te´meˇrˇ
zˇa´dne´ kra´tery na povrsˇ´ıch. To mohlo by´t zp˚usobeno t´ım, zˇe nevycˇiˇsteˇny´ hrot mohl
obsahovat organicke´ necˇistoty, cˇ´ımzˇ se hrot sta´val hydrofobn´ım. Podle Rozhok et
al. [4] meˇlo docha´zet k vytva´rˇen´ı prstenc˚u, ale k tomu prˇi meˇrˇen´ı v te´to pra´ci ne-
docha´zelo. Meˇrˇen´ı byla prova´deˇno pro r˚uzne´ doby prˇikla´da´n´ı hrotu k povrchu azˇ do
sta sekund, ale ani po te´to dobeˇ prˇilozˇen´ı hrotu k povrchu se kra´tery nevytva´rˇely.
Kra´tery na povrchu NaCl se vytva´rˇely azˇ po cˇiˇsteˇn´ı hrotu. Hrot urcˇeny´ pro cˇiˇsteˇn´ı
byl umı´steˇn do titanove´ paletky (Obr. 4.8), aby bylo mozˇne´ s n´ım le´pe manipulovat.
Hrot byl nejdrˇ´ıve na dobu 10 minut umı´steˇn do piranhe, cozˇ je smeˇs kyseliny s´ırove´
a peroxidu vod´ıku mı´chana´ v pomeˇru 7:3. Piranha rozkla´da´ vesˇkerou organickou
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hmotu. Od piranhe byl hrot ocˇiˇsteˇn na dveˇ minuty acetonem, dveˇ minuty isopropy-
lalkoholem a na´sledneˇ deionizovanou vodou. Toto cele´ cˇiˇsteˇn´ı bylo prova´deˇno vzˇdy
trˇikra´t. V neˇktery´ch prˇ´ıpadech prˇi cˇiˇsteˇn´ı hrotu docha´zelo ke znicˇen´ı jeho odrazne´
vrstvy na povrchu rame´nka, d´ıky cˇemuzˇ se hrot sta´val nepouzˇitelny´ pro meˇrˇen´ı (Obr.
4.8).
Obr. 4.8: Paletka na uchopen´ı hrotu pro cˇiˇsteˇn´ı v piranhi (A). Rame´nka hrotu prˇed
(B) a po (C) cˇiˇsteˇn´ı.
Piranha cˇa´stecˇneˇ nalepta´vala i samotny´ hrot, cozˇ meˇlo za na´sledek, zˇe se hrot po
kazˇde´m cˇiˇsteˇn´ı cˇa´stecˇneˇ ztupil. Po trˇech azˇ cˇtyrˇech cˇiˇsteˇn´ıch hrotu docha´zelo k jeho
znicˇen´ı, ktere´ se projevovalo konvoluc´ı hrotu prˇi meˇrˇen´ı.
Prˇed zacˇa´tkem meˇrˇen´ı bylo nutne´ sn´ızˇit relativn´ı vlhkost v komorˇe AFM na 10 %
protozˇe prˇi vysˇsˇ´ıch vlhkostech docha´zelo k
”
taha´n´ı“ menisku po povrchu NaCl,
cozˇ zp˚usobovalo cˇa´stecˇne´ zmeˇny povrchu vzorku, a docha´zelo k rychle´ kontami-
naci hrotu roztokem NaCl. Da´le prˇi vysˇsˇ´ıch vlhkostech docha´zelo k pohybu teras
a dalˇs´ım zmeˇna´m na povrchu. Pote´ byly nalezeny vhodne´ rovne´ terasy na povrchu
od 2× 2 µm2 do 10 × 10 µm2 velke´. Rastrova´n´ı na te´to plosˇe ze zacˇa´tku meˇrˇen´ı
prob´ıhalo minima´lneˇ dvakra´t, aby byla jistota, zˇe se vzorek nepohybuje prˇi proudu
dus´ıku. Pote´ byla vlhkost nastavena na pozˇadovanou hodnotu pro meˇrˇen´ı. Prˇikla´da´n´ı
hrotu k povrchu bylo provedeno pomoc´ı silovy´ch krˇivek v bodove´ s´ıti 8×8 nebo 6×6
bod˚u. Doba prˇijet´ı a odjet´ı hrotu od povrchu byla rovna jedne´ vterˇineˇ a doba cˇeka´n´ı
hrotu na povrchu byla deset vterˇin. Hodnota prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly hrotu byla prˇi silovy´ch
krˇivka´ch vzˇdy nastavena na
”
Set Point 3“, cozˇ je nastavena´ hodnota proudu na
fotodiodeˇ, ktera´ ma´ by´t dosazˇena. Tato hodnota prˇ´ımo koresponduje s prohnut´ım
rame´nka, potazˇmo s velikost´ı prˇ´ıtlacˇne´ s´ıly hrotu.
Po probeˇhnut´ı vsˇech krˇivek byla opeˇt sn´ızˇena relativn´ı vlhkost na 10 % a plo-
cha byla prˇerastrova´na. Prˇi zmeˇna´ch relativn´ı vlhkosti se osveˇdcˇilo odejmut´ı zpeˇtne´
vazby hrotu nebo cˇa´stecˇne´ odjet´ı od vzorku, kv˚uli vibrac´ım zp˚usobeny´m prou-
dem dus´ıku. Da´le proud dus´ıku zp˚usoboval vychy´len´ı hrotu, kdy mohlo docha´zet
i k nara´zˇen´ı hrotu do vzorku nebo k ryt´ı do povrchu krystalu NaCl, cozˇ zp˚usobovalo
nicˇen´ı hrotu. Doba prˇilozˇen´ı hrotu byla pro meˇrˇen´ı zvolena deset vterˇin. Tato doba
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prˇilozˇen´ı hrotu byla kompromisem mezi mnozˇstv´ım vytvorˇeny´ch deˇr v bodove´ s´ıti
pro statistickou analy´zu a dobou trva´n´ı meˇrˇen´ı. Prˇi delˇs´ıch cˇasovy´ch u´sec´ıch se hrot
kontaminoval rychleji a kra´tery vykazovaly vetsˇ´ı odchylku v sˇ´ıˇrka´ch.
4.3.1 Kra´tery bez prˇilozˇen´ı napeˇt´ı
Obr. 4.9: Hodnoty sˇ´ıˇrky a hloubky kra´ter˚u v za´vislosti na relativn´ı vlhkosti
bez prˇivedene´ho napeˇt´ı a model sˇ´ıˇrky menisku pro hrot s polomeˇrem R = 350 nm.
K tvorbeˇ kra´ter˚u nedocha´zelo vzˇdy prˇi cˇiˇsteˇn´ı hrotu, bylo tedy nutne´ cˇiˇsteˇn´ı
hrotu opakovat. Vycˇiˇsteˇny´ hrot, ktery´ vytva´rˇel kra´tery vydrzˇel cˇisty´ jen neˇkolik
meˇrˇen´ı, pak se kontaminoval pravdeˇpodobneˇ materia´lem z povrchu krystal˚u nebo
samotny´m roztokem NaCl a kra´tery prˇestal vytva´rˇet.
Prˇi meˇrˇen´ı byly videˇny otlaky na povrchu krystalu prˇi 0 % relativn´ı vlhkosti
prˇi meˇrˇen´ı latera´ln´ıch sil (LF), jejichzˇ pr˚umeˇr by mohl prˇ´ımo souviset s polomeˇrem
pouzˇite´ho hrotu (Obr. 4.10 A). K vytva´rˇen´ı kra´ter˚u docha´zelo prˇi 10 % (Obr. 4.10
B), 20 % (Obr. 4.10 C) a 30 % (Obr. 4.10 D) relativn´ı vlhkosti v bodove´ s´ıti 8× 8.
Sˇ´ıˇrka teˇchto kra´ter˚u rostla s nar˚ustaj´ıc´ı vlhkost´ı (Obr. 4.9), ale hloubka kra´ter˚u
z˚usta´vala stejna´ v rozmez´ı od 300 pm do 600 pm (Obr. 4.9), cozˇ odpov´ıda´ polovineˇ
mrˇ´ızˇkove´ho parametru NaCl nebo velikosti cele´ho mrˇ´ızˇkove´ho parametru v krystalu
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NaCl. Kra´ter vytvorˇeny´ ve strˇedu rastrovac´ıch oblasti je vytvorˇen prˇi prˇiblizˇova´n´ı
hrotu do kontaktu s povrchem, kde se hrot cˇa´stecˇneˇ zatlacˇ´ı do povrchu, a pak kousek
poodjede.
Obr. 4.10: Otlaky na LF (A). Kra´tery na povrchu krystalu prˇi 10 % (B), 20 % (C)
a 30 % (D) relativn´ı vlhkosti.
Pro vlhkosti nad 40 % jizˇ nedocha´zelo k vytva´rˇen´ı zˇa´dny´ch kra´ter˚u jen se meˇnila
struktura povrchu (Obr. 4.11 A, B), cozˇ mu˚zˇe by´t spojeno s vytvorˇen´ım jednolite´
vrstvy vody na povrchu krystalu NaCl. Do grafu 4.9 byla take´ vynesena vypocˇtena´
teoreticka´ za´vislost sˇ´ıˇrky menisku na relativn´ı vlhkosti s prˇedpokladem, zˇe se hrot
zaborˇil 0,5 nm do povrchu vzorku a jeho polomeˇr krˇivosti byl R = 350 nm. Hod-
nota polomeˇru hrotu byla odhadnuta tak, aby se teoreticka´ za´vislost vypocˇtena´
z Kelvinovy-Youngovy-Laplaceovy rovnice shodovala s velikost´ı menisku prˇi 10 %
relativn´ı vlhkosti, i kdyzˇ rea´lny´ hrot meˇl pravdeˇpodobneˇ mensˇ´ı polomeˇr nezˇ 350 nm.
Rea´lne´ hodnoty sˇ´ıˇrky kra´ter˚u pro vysˇsˇ´ı vlhkosti byly i tak podstatneˇ veˇtsˇ´ı nezˇ uka-
zuje model sˇ´ıˇrky menisku, cozˇ mohlo by´t zp˚usobeno naprˇ´ıklad veˇtsˇ´ım zatlacˇen´ım
hrotu do vzorku NaCl. Dalˇs´ım mozˇny´m vysveˇtlen´ım je, zˇe se voda dosta´vala da´l po
povrchu, nezˇ byla skutecˇna´ velikost menisku.
Prˇi meˇrˇen´ı s dalˇs´ım hrotem bylo zjiˇsteˇno, zˇe kra´tery se vytva´rˇeli azˇ prˇi 20 % (Obr.
4.12 A) a 30 % (Obr. 4.12 B) relativn´ı vlhkosti. Prˇi mensˇ´ı vlhkosti nebyla patrna´
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Obr. 4.11: Povrchy meˇrˇene´ prˇi 40 % (A) a 50 % relativn´ı vlhkosti (B).
Obr. 4.12: Graf za´vislosti sˇ´ıˇrky a hloubky kra´ter˚u v za´vislosti na relativn´ı vlhkosti.
Vytvorˇene´ kra´tery pro 20 % (A) a 30 % (B) relativn´ı vlhkosti bez prˇivedene´ho napeˇt´ı.
zˇa´dna´ viditelna´ zmeˇna na povrchu ani prˇi meˇrˇen´ı latera´ln´ıch sil. Da´le pro vysˇsˇ´ı
vlhkost nedocha´zelo k vytva´rˇen´ı kra´ter˚u a meˇnila se jen struktura povrchu. Sˇ´ıˇrka
kra´ter˚u takte´zˇ rostla s relativn´ı vlhkost´ı jako v prˇedchoz´ım meˇrˇen´ı, ale sˇ´ıˇrka kra´ter˚u
byla mensˇ´ı jak v prˇedchoz´ım meˇrˇen´ı, z cˇehozˇ se da´ prˇedpokla´dat, zˇe hrot meˇl v tomto
meˇrˇen´ı mensˇ´ı vrcholovy´ polomeˇr. Hodnoty sˇ´ıˇrky a vy´sˇky kra´ter˚u byly vyneseny
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do grafu 4.12. Do grafu byla da´le vynesena teoreticka´ za´vislost sˇ´ıˇrky menisku pro
hrot s polomeˇrem R = 70 nm, ktera´ se shodovala s nameˇrˇenou sˇ´ıˇrkou pro 20 %
relativn´ı vlhkosti. Prˇi 30 % vlhkosti byly kra´tery asi 3× veˇtsˇ´ı nezˇ tato modelova´
hodnota. Da´le prˇi te´to vlhkosti nevytva´rˇel hrot kra´tery v cele´ bodove´ s´ıti a vytvorˇene´
kra´tery meˇly velky´ rozptyl jejich sˇ´ıˇrek. Tento jev mohl by´t zp˚usoben t´ım, zˇe se hrot
mohl kontaminovat roztokem NaCl a prˇi dalˇs´ım vytva´rˇen´ı kra´teru se kontaminace
odstranila.
4.3.2 Kra´tery s prˇilozˇen´ım napeˇt´ı na hrot
Obr. 4.13: Hodnoty sˇ´ıˇrek kra´teru s prˇivedeny´m napeˇt´ım (cˇerneˇ) a bez prˇivedene´ho
napeˇt´ı (modrˇe) a teoreticke´ hodnota za´vislosti sˇ´ıˇrky menisku pro R = 150 nm. Na
mensˇ´ım grafu je vynesena za´vislosti hloubky kra´ter˚u na relativn´ı vlhkosti.
Jak bylo rˇecˇeno v prˇedesˇle´ cˇa´sti, tak ani po prˇiveden´ı napeˇt´ı se kra´tery ne-
vytva´rˇely vzˇdy po vycˇiˇsteˇn´ı hrotu. Zpocˇa´tku bylo testova´no prˇiva´deˇn´ı r˚uzne´ho napeˇt´ı
a to konstantn´ıho nebo promeˇnne´ho. Nakonec ale byla vsˇechna meˇrˇen´ı prova´deˇna
prˇi maxima´ln´ım mozˇne´m konstantn´ım napeˇt´ı na hrotu, ktere´ bylo rovno U = −10 V.
Meˇrˇen´ı s prˇilozˇen´ım napeˇt´ı prob´ıhalo v bodove´ s´ıti 6 × 6. Po prˇiveden´ı napeˇt´ı
se kra´tery vytva´rˇeli od 10 % relativn´ı vlhkosti (Obr. 4.14 A). Toto napeˇt´ı nemeˇlo
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na vytva´rˇen´ı menisku a u´tvar˚u na povrchu NaCl vliv do 30 % relativn´ı vlhkosti
a kra´tery meˇly podobny´ pr˚umeˇr i hloubku jako bez prˇiveden´ı napeˇt´ı (Obr. 4.14,
obr. 4.15, obr. 4.16). Hodnoty sˇ´ıˇrek a hloubek kra´ter˚u byly zaznamena´ny do grafu
4.13. Da´le zde byla vynesena teoreticka´ za´vislost sˇ´ıˇrky menisku na relativn´ı vlhkosti
pro hrot o polomeˇru R = 150 nm. Tato hodnota se shodovala s experimenta´ln´ımi
hodnotami pro 10 % a 20 % relativn´ı vlhkosti, pro vysˇsˇ´ı hodnoty se vsˇak neshodo-
vala. Nad 40 % relativn´ı vlhkosti je sˇ´ıˇrka menisku pravdeˇpodobneˇ veˇtsˇ´ı d´ıky tomu, zˇe
s rostouc´ı vlhkost´ı se zvysˇovala hloubka kra´ter˚u, d´ıky cˇemuzˇ byl hrot hloubeˇji v po-
vrchu vzorku, tedy i sˇ´ıˇrka menisku musela by´t veˇtsˇ´ı. Dalˇs´ım d˚uvodem zveˇtsˇova´n´ı
sˇ´ıˇrky a hloubky menisku mohly by´t zveˇtsˇuj´ıc´ı se prˇitazˇlive´ s´ıly mezi hrotem a povr-
chem vlivem prˇilozˇene´ho napeˇt´ı, ktere´ zp˚usobovali veˇtsˇ´ı tlak hrotu do povrchu.
Obr. 4.14: Kra´tery vytvorˇene´ prˇi 10 % relativn´ı vlhkosti bez napeˇt´ı na hrotu (A)
a s napeˇt´ım (B).
Obr. 4.15: Kra´tery vytvorˇene´ prˇi 20 % relativn´ı vlhkosti bez napeˇt´ı na hrotu (A)
a s napeˇt´ım (B).
Po prˇiveden´ı napeˇt´ı docha´zelo k vytva´rˇen´ı kra´ter˚u i prˇi relativn´ı vlhkosti veˇtsˇ´ı
nezˇ 30 %. Prˇi 40 % relativn´ı vlhkosti docha´zelo k vytva´rˇen´ı meˇlky´ch sˇiroky´ch kra´ter˚u
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Obr. 4.16: Kra´tery vytvorˇene´ prˇi 30 % relativn´ı vlhkosti bez napeˇt´ı na hrotu (A)
a s napeˇt´ım (B).
Obr. 4.17: Povrch krystalu prˇi 40 % relativn´ı vlhkosti bez napeˇt´ı na hrotu (A) a
vytvorˇene´ kra´tery s prˇivedeny´m napeˇt´ım napeˇt´ım (B).
podobny´ch prˇedchoz´ım vlhkostem (Obr. 4.17 B). Vytva´rˇen´ı teˇchto kra´ter˚u mohlo
by´t zp˚usobeno veˇtsˇ´ı stabilitou menisku prˇi prˇiveden´ı napeˇt´ı, ktere´ pravdeˇpodobneˇ
zp˚usobovalo polarizaci molekul vody v menisku. Prˇi 50 % relativn´ı vlhkosti dosaho-
vala sˇ´ıˇrka kra´ter˚u maxima, ale hodnoty vykazovaly velky´ rozptyl. Z tohoto d˚uvodu
byly kra´tery vytvorˇene´ prˇi te´to vlhkosti rozdeˇleny na dva typy. Jedn´ım typem byly
jizˇ zminˇovane´ meˇlke´ sˇiroke´ kra´tery a druhy´m typem byly u´zke´ hluboke´ kra´tery
(Obr. 4.18). Prvn´ı typy kra´ter˚u byly (890 ± 180) nm sˇiroke´ a (2 ± 1) nm hluboke´
a druhe´ typy kra´ter˚u byly (440 ± 120) nm sˇiroke´ a (16 ± 7) nm hluboke´. Prˇi 60 %
relativn´ı vlhkosti se vytva´rˇely uzˇ jen u´zke´ hluboke´ kra´tery (Obr. 4.19) ktere´ meˇly
hloubku i veˇtsˇ´ı nezˇ 200 nm. Tento jev mu˚zˇe souviset s vytvorˇen´ım jednolite´ vodn´ı
vrstvy na krystalu, ktera´ by zde meˇla vznikat pra´veˇ prˇi vlhkosti veˇtsˇ´ı nezˇ 40 %. Tato
vrstva by mohla zp˚usobovat povrchovou vodivost krystalu, tud´ızˇ by se zde mohla
projevovala loka´ln´ı anodicka´ oxidace a docha´zet tak k reakc´ım NaCl s s ionty 02− a
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0H−.
Obr. 4.18: Kra´tery vytvorˇene´ prˇi 50 % relativn´ı vlhkosti prˇi prˇiveden´ı napeˇt´ı (A) a
3D topografie kra´ter˚u (B).
Obr. 4.19: Kra´tery vytvorˇene´ prˇi 60 % relativn´ı vlhkosti prˇi prˇiveden´ı napeˇt´ı (A) a
3D topografie kra´ter˚u (B).
4.4 Pahorky vytvorˇene´ na povrchu
Dalˇs´ımi u´tvary vznikaj´ıc´ımi na povrchu krystalu NaCl vlivem menisku mezi hrotem
a povrchem jsou pahorky [17], [18]. Tyto pahorky maj´ı tu vlastnost, zˇe se vlivem
vlhkosti samovolneˇ zpa´tky rozpousˇteˇj´ı a vytva´rˇ´ı opeˇt rovne´ plochy. Jak je ale videˇt
na obra´zc´ıch 4.21 a 4.22, tak pahorky nemusej´ı mizet vzˇdy. Prˇi zkouma´n´ı teˇchto
pahork˚u bylo nutne´ okamzˇiteˇ po skoncˇen´ı silovy´ch krˇivek sn´ızˇit vlhkost na 10 %,
jinak by zcela zmizely. Tyto pahorky vznikaly s hrotem, ktery´ prodeˇlal jizˇ trˇi cˇiˇsteˇn´ı
v piranhi, tud´ızˇ je mozˇne´ zˇe se pahorky vytva´rˇely d´ıky mozˇne´mu zdvojen´ı hrotu.
Dalˇs´ım mozˇny´m vysveˇtlen´ım tvorby pahork˚u je mensˇ´ı prˇ´ıtlacˇna´ s´ıla hrotu, ktera´
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by znamenala, zˇe hrot nebyl prˇ´ımo na povrchu, ale teˇsneˇ nad n´ım. Prˇ´ıtlacˇna´ s´ıla
by mohla by´t mensˇ´ı, protozˇe nen´ı zna´ma´ prˇesna´ hodnota tuhosti rame´nek. To by
znamenalo, zˇe hrot by nevytlacˇil roztok z kra´teru, ale naopak pod sebou vytvorˇil
za´sobu roztoku, z ktere´ho by se vytva´rˇel pahorek.
Obr. 4.20: Na´znaky kontaktu hrotu s povrchem prˇi 10 % relativn´ı vlhkosti.
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Obr. 4.21: 3D zna´zorneˇn´ı pahork˚u a graf za´vislosti sˇ´ıˇrky a vy´sˇky pahork˚u na cˇase
prˇi 20 % relativn´ı vlhkosti.
Prˇi 10 % relativn´ı vlhkosti byly na povrchu videˇt jen male´ na´znaky kontaktu
s hrotem (Obr. 4.20). Vy´sˇka pahork˚u u vsˇech meˇrˇeny´ch vlhkost´ı klesala s rostouc´ım
cˇasem. Sˇ´ıˇrka pahork˚u prˇi 20 % (Obr. 4.21) a 30 % (Obr. 4.22) relativn´ı vlhkosti
klesala z cˇasem, prˇi 40 % vlhkosti bylo videˇt, zˇe se zmensˇuj´ıc´ım se pahorkem rostla
jeho sˇ´ıˇrka (Obr. 4.23). Da´le je patrne´, zˇe prˇi 20 % relativn´ı vlhkosti se vytva´rˇej´ı
pahorky mensˇ´ı, ale tyto pahorky pomaleji ztra´c´ı sv˚uj objem a trva´ de´le, nezˇ se
rozpust´ı (Obr. 4.21). Da´le pahorky vznikle´ prˇi 30 % relativn´ı vlhkosti jsou sice
veˇtsˇ´ı, ale rychle se zmensˇuj´ı, jak je videˇt na obra´zku 4.22. Za´vislosti vy´sˇky a sˇ´ıˇrky
pahork˚u na cˇase jsou vyobrazeny v grafech (4.21 - 4.23). Za´porny´ cˇas v grafech znacˇ´ı,
zˇe pahorek vznikl tento cˇasovy´ u´sek prˇed skoncˇen´ım silovy´ch krˇivek. Tento cˇas ale
32
nen´ı prˇesny´, nebot’ zde nen´ı zapocˇ´ıta´na doba potrˇebna´ na sn´ızˇen´ı vlhkosti, ktera´ se
pokazˇde´ trochu liˇs´ı.
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Obr. 4.22: 3D zna´zorneˇn´ı pahork˚u a graf za´vislosti sˇ´ıˇrky a vy´sˇky pahork˚u na cˇase
prˇi 30 % relativn´ı vlhkosti. Velky´ pahorek vlevo dole je poz˚ustatek minuly´ch meˇrˇen´ı
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Obr. 4.23: 3D zna´zorneˇn´ı pahork˚u a graf za´vislosti sˇ´ıˇrky a vy´sˇky pahork˚u na cˇase
prˇi 40 % relativn´ı vlhkosti.
4.5 Pull-off s´ıla a silove´ krˇivky
Tato experimenta´ln´ı cˇa´st se zaby´va´ vyhodnocen´ım silovy´ch krˇivek nameˇrˇeny´ch prˇi
vytva´rˇen´ı kra´ter˚u a velikost´ı pull-off sil nutny´ch k odtrzˇen´ı hrotu od povrchu. Ve-
likosti teˇchto pull-off sil jsou vyneseny do grafu 4.24 a to pro meˇrˇen´ı s prˇilozˇeny´m
napeˇt´ım na hrot a bez prˇilozˇene´ho napeˇt´ı. Hodnoty pull-off sil jsou v obou prˇ´ıpadech
od 10 % do 50 % relativn´ı vlhkosti. Da´le jsou zde vyobrazeny za´stupci graf˚u silovy´ch
krˇivek pro relativn´ı vlhkosti od 20 % do 50 % pro hrot bez prˇilozˇene´ho napeˇt´ı (Obr.
4.25 nahorˇe) a za´stupci silovy´ch krˇivek od 20 % do 50 % relativn´ı vlhkosti pro hrot
s napeˇt´ım U = −10 V (Obr. 4.24 dole).
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Obr. 4.24: Hodnoty pull-off sil pro meˇrˇen´ı bez napeˇt´ı a s napeˇt´ım.
Obr. 4.25: Pr˚ubeˇhy silovy´ch krˇivek bez napeˇt´ı (v horn´ı cˇa´sti) a s napeˇt´ım (ve spodn´ı
cˇa´sti) prˇi relativn´ıch vlhkostech 20 % azˇ 50 % relativn´ı vlhkosti.
Hodnota pull-off sil meˇla v obou prˇ´ıpadech maximum prˇi 30 % a minimum prˇi
50 % relativn´ı vlhkosti. Prˇi minima´ln´ı hodnoteˇ pravdeˇpodobneˇ dosˇlo k vytvorˇen´ı
jednolite´ vodn´ı vrstvy vody na povrchu a na hrot tak nep˚usobila tak silna´ kapila´rn´ı
s´ıla jako u prˇedchoz´ıch vlhkost´ı. Prˇi 10 % relativn´ı vlhkosti byla pull-off s´ıla veˇtsˇ´ı pro
hrot bez napeˇt´ı, ale pro ostatn´ı hodnoty byla pull-off s´ıla veˇtsˇ´ı pro hrot s prˇilozˇeny´m
napeˇt´ım, cozˇ bylo zp˚usobeno prˇ´ıdavnou elektrostatickou silou.
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Grafy silovy´ch krˇivek na obra´zku 4.25 vyobrazuj´ı velikost s´ıly p˚usob´ıc´ı na hrot
v za´vislosti na vzda´lenosti hrotu od povrchu. Pro relativn´ı vlhkosti 10 % a 20 %
byly tvary krˇivek stejne´ pro hrot bez napeˇt´ı i s prˇilozˇeny´m napeˇt´ım. Nad hodnotou
30 % relativn´ı vlhkosti se zacˇali prˇitazˇlive´ s´ıly mezi hrotem a povrchem zveˇtsˇovat.
Pro hodnotu nad 40 % relativn´ı vlhkosti zacˇala dosahovat velikost prˇitazˇlivy´ch sil
(4.25 cˇerveneˇ) te´meˇrˇ hodnoty pull-off sil (4.25 modrˇe).
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5 ZA´VEˇR
C´ılem te´to bakala´rˇske´ pra´ce bylo prostudovat problematiku tvorby kra´ter˚u na krys-
talu NaCl, cozˇ je jedna z metod, kterou lze z´ıskat informace o rozmeˇrech menisku
mezi hrotem AFM a povrchem vzorku. V cˇa´sti prvn´ı byla popsa´na metoda AFM,
interakce mezi hrotem a povrchem, popsa´no formova´n´ı vodn´ıho menisku a souvi-
sej´ıc´ıch sil. Da´le byly uvedeny dveˇ nanolitograficke´ metody (LAO, DPN) vyuzˇ´ıvaj´ıc´ı
meniskus. Take´ zde byly prˇedstaveny za´kladn´ı informace o chloridu sodne´m a resˇersˇe
jizˇ publikovany´ch experiment˚u.
V u´vodn´ı cˇa´sti experimenta´ln´ı pra´ce byla rozebra´na meˇrˇ´ıc´ı aparatura a prˇ´ıprava
krystal˚u NaCl. Tyto krystaly byly vytvorˇeny vykrystalizova´n´ım z nasycene´ho roz-
toku a na´sledneˇ byly sˇt´ıpa´ny pro dosazˇen´ı rovinny´ch teras. Bylo zjiˇsteˇno, zˇe sˇt´ıpan´ı
krystalu mus´ı by´t provedeno vzˇdy teˇsneˇ prˇed meˇrˇen´ım, protozˇe povrchy teˇchto krys-
tal˚u degradovaly vlivem relativn´ı vlhkosti.
V dalˇs´ıch cˇa´stech experimenta´ln´ı pra´ce byla sledova´na tvorba kra´ter˚u v povrchu
NaCl. Bylo pozorova´no, zˇe kra´tery se vytva´rˇely po cˇiˇsteˇn´ı hrotu v piranhi a prˇed
vycˇiˇsteˇn´ım se kra´tery vytva´rˇely jen zrˇ´ıdka. Toto cˇiˇsteˇn´ı meˇlo ale negativn´ı vliv na
samotny´ hrot, ktery´ byl po neˇkolika meˇrˇen´ıch nepouzˇitelny´ d´ıky odstraneˇn´ı odrazne´
vrstvy z povrchu. Kra´tery bez prˇilozˇen´ı napeˇt´ı na hrot se vytva´rˇely od 10 % do 30 %
relativn´ı vlhkosti. Pro vysˇsˇ´ı relativn´ı vlhkosti jizˇ k vytva´rˇen´ı kra´ter˚u nedocha´zelo
jen se meˇnila struktura povrchu NaCl. Po prˇilozˇen´ı napeˇt´ı na hrot se tento hrot
do 30 % relativn´ı vlhkosti choval jako bez prˇilozˇen´ı napeˇt´ı, avsˇak kra´tery vytva´rˇel
i pro vysˇsˇ´ı relativn´ı vlhkosti (40 %, 50 %, 60 %). Prˇi vlhkostech nad 50 % docha´zelo
k vytva´rˇen´ı hluboky´ch u´zky´ch kra´ter˚u, ktere´ byly pro 60 % vlhkost hluboke´ i prˇes
200 nm. Data bylo prokla´da´na teoreticky´mi sˇ´ıˇrkami menisku.
V posledn´ı cˇa´sti experimentu byly zkouma´ny dalˇs´ı u´tvary vznikaj´ıc´ı na povrchu
NaCl, jimizˇ byly pahorky, u ktery´ch bylo pozorova´no klesa´n´ı jejich vy´sˇky v pr˚ubeˇhu
cˇasu. Da´le byly vyhodnoceny pull-off s´ıly v za´vislosti na relativn´ı vlhkosti pro hroty
bez prˇivedene´ho napeˇt´ı a s napeˇt´ım, kde se toto napeˇt´ı projevovalo nad 30 % relativn´ı
vlhkosti na tvaru silovy´ch krˇivek.
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